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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen ehthommen 

(gj Verfahren zurn Abtrennen von dampfformigen Phthalsaureanhydrid aus einem Gasstrom 
@ Zurn Kuhlen wird der dampfformigen Phthalsaurean- 
hydrid (PSA) enthaltende Gasstrom in einen Kuhler gelei- 

tet, der im unteren Bereich ein vertikales Rohr aufweist. 

Das Rohr lind sein oberes Muridungsende sind von einem 

indirektgekuhlten Wirbelbett umgeben, dessen Tempera- 

tur im Bereich von 20 bis90°C liegt und dem man von un- 

ten Fiuidisierungsgas zufiihrt. Dabei liegt die Suspensi- 

onsdichte des Wirbelbettes im Bereich von 300 bis 700 

kg/m 3 , der Innenbereich des Rohrs weist kein Wirbelbett 

auf. Der dampfformiges PSA enthaltende Gasstrom 

stromt in dem vertikalen Rohr aufwarts in den Kuhler, wo- 

bei vom Wirbelbett uber das Miindungsende des vertika- 
len Rohrs standig Granulat aus dem Wirbelbett in den 

Gasstrom eingetragen und zu einem oberhalb des Rohrs 

tlber derh Wirbelbett im Kuhler befindlichen Beruhi- 

gungsraum mitgefuhrt wird. Dabei wird das dampfformi- 

ge PSA gekuhlt und verfestigt. Verfestigtes PSA fallt min- 
" destensteilweiseausdemBerubigungsraumauf dasWir- 
f belbect, und PSA enthaltendes Granulat wird aus dem 

Wirbelbett abgezogen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bctrifft cin Vcrfahrcn zum Abt rennen von in cincm Gasstrom dampfformig cnthaltcnom Phthalsaurc- 
anhydrid (PSA) durch Kiihlen des Gasstroms und verfestigen des PSA in einem Kiihler, der ein Wirbelbett enthalt, wel- 
ches aus PSA enthaltendem Granulat besteht, wobei das Wirbelbett indirekt gekuhlt wird. 

Ein solches Verfahren ist aus GB-A-988084 bekannt. Bei diesem Verfahren leitet man den PSA-haltigen Gasstrom in 
den unteren Bereich eines gekiihlten Wirbelbettes. Hierbei wird zwangslaufig das Gas jedoch weitgehend in Form von 
Blasen durcb das Wirbelbett gefuhrt, wobei sich die Blasen sehr stabil verhalten: Die Gasblasen verhindern einen inten- 
siven Warmeiibergang zwischen dem in den Blasen enthaltenen PSA-Dampf und den relativ kalten Feststoffpartikeln des 
Wirbelbettes. Die Kiihlung des PSA-Dampfes bieiht deshalb rhangelhaft und man erreicht. erfahrungsgemafi nur, daB 
hochstens 50% des PSA-Dampfes im Wirbelbett kondensiert werden. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, mit Hilfe eines indirekt gekiihlten Wirbelbettes den dampfformiges PSA 
enthaltenden Gasstrom intensiv zu kfihlen, so daB das PSA aus dem Gasstrom mit hoher Wirksamkeit abgeschieden wird. 
ErfindungsgemaB wird dies dadurch erreicht, daB man den dampfiormiges PSA enthaltenden Gasstrom durch ein im un- 
teren Bereich des Kiihlers angeordnetes vertikales Rohr aufwarts leitet, daB das vertikale Rohr ein oberes Miindungsende 
aufweist, daB das Rohr und sein Miindungsende vom indirekt gekiihlten Wirbelbett umgeben sind, dessen Temperatur im 
Bereich yon 20 bis 90°C liegt und dem man von untcn Fluidisicrungsgas zufuhrt, wobei die Suspcnsionsdichtc des Wir- 
belbettes im Bereich von 300 bis 700 kg/m 3 liegt, daB der Innenbereich des Rohrs kein Wirbelbett aufweist, daB vom 
Wirbelbett fiber das Miindungsende des vertikalen Rohrs standig Granulat aus dem Wirbelbett in den dampfformiges 
PSA enthaltenden Gasstrom eingetragen undvom Gasstrom zu einem oberhalb des Rohrs und fiber dem Wirbelbett im 
Kuhler befindlichen Beruhigungsraum mitgefuhrt wird, wobei im Gasstrom enthaltenes dampfformiges PSA gekuhlt 
und verfestigt wird und wobei verfestigtes PSA mindestens teilweise aus dem Beruhigungsraum auf das Wirbelbett faUt, 
daB man Gas aus dem Beruhigungsraum und aus dem Kiihler abfuhrt und daB man PSA enthaltendes Granulat aus dem 
Wirbelbett abzieht 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren werden im Kuhler iiber 90% des eingeleiteten PSA-Dampfes gekuhlt und ver- 
festigt. Ublicherweise wird man vom Wirbelbett im Bereich des Mtindungsendes des vertikalen Rohrs 10 bis 50 kg Fest- 
stoff pro Nm 3 das in den PSA enthaltenden Gasstrom einbringen. Der Beruhigungsraum und auch der Bereich direkt 
oberhalb des Mfindungsendes des vertikalen Rohrs ist frei von einem Wirbelbett. Bs befinden sich dort nur relativ geringe 
Feststoffmengen, so daB sich dort auch keine Gasblasen bilden kdnnen, wie sie in einem Wirbelbett aber unvermeidbar 

Es ist vortcilhaft, wenn das Granulat des Wirbelbettes zu mindestens 80 Gcw.-% aus KomgroBcn von hochstens 1 mm 
.besteht, wenn man ohne Hilfsgranulat arbeitet. Das relativ feirikomige Granulat ist gut flieBfahig und kann im Wirbelbett 
mit hohen Warmeubergangszahlen indirekt gekuhlt werden. 

Zum Fluidisieren des Wirbelbettes konnen verschiedenartige Gase verwendet werden. ZweckmaBigerweise verwen- 
det man aus dem Kuhler abgezogenes, mindestens teilweise entstaubtes Gas oder aber Luft oder ein Gemisch dieser bei- 
den Gase. 

Der das dampfformige PSA enthaltende Gasstrom kommt ublicherweise aus einem Reaktor zum katalytischen Erzeu- 
gen von PSA aus Orthoxylol oder Naphthalin mit Luft. Der dampfformiges PSA enthaltende Gasstrom, der auf diese be- 
kannte Weise erzeugt wird, kann zunachst in einem Abhitzekessel ein- oder mehrstufig indirekt gekuhlt werden, bevor 
man ihn zur SchluBkiihlung in das vertikale Rohr leitet. Eine Vorkiihlung ohne Kondensation und ohne Erzeugen von fe- 
stem PSA kann vorteilhaft sein, wenn man die Warmebelastung in der SchluBkiihlung verringem will. 

Ein Kuhler der Art, wie er beim erfindungsgemaBen Verfahren zum Verfestigen des PSA-Dampfes verwendet wird, ist 
in EP-B-0467441 beschrieben. Dieser Kiihler ist insbesondere zur Kiihlung eines Abgases aus der Verhuttung von Blei- 
erz vorgesehen, wobei die Gasreinigung vor allem den Erfordemissen des Umweltschutzes gerecht wird. Es hat sich nun 
gczcigt, daB der prinzipicll bekannte Kiihler in der Lage ist, relativ groBc Mcngcn an PSA, die dampfformig herangefiihrt 
werden, zu verfestigen. 

Fur den Aufbau des Wirbelbettes im Kuhler, welches das vertikale Rohr umgibt, kann man ohne ein Hilfsgranulat oder 
aber mit einenV solchen Hilfsgranulat, z. B. Sand mit Kornungen von etwa 0,05 bis 1 mm, arbeiten. Im gekiihlten Wir- 
belbett kondensiert PSA auf dem Hilfsgranulat und wird mit diesem abgezogen. AuBerhalb des Wirbelbettes trennt man 
das rohe PSA vom Hilfsgranulat, z. B. durch Abschmelzen, und kann das Hilfsgranulat wieder zurfick in das Wirbelbett 
fuhren. Wenn man ohne Hilfsgranulat arbeitet, entfallt dieser Trennungsschritt. 

Ausgestaltungsmoglichkeiten des Verfahrens werden mit-Hilfe der Zeichnung erlautert. Die Zeichnung zeigt ein FlieB- 
schema des Verfahrens. 

In an sich bekannter Weise wird im Rohrenreaktpr (1) aus einem Gemisch von Naphthalin oder Orthoxylol und Luft, 
das in der Leitung (2) herangefiihrt wird, katatytisch PSA bei Temperaturen von etwa 300 bis 500°G erzeugt. Der dampf- 
formiges PSA enthaltende Gasstrom, der als Produkt der Umsetzung im Reaktor 1 entsteht, stromt in der Leitung (3) zu 
einem Abhitzekessel (4), in welchem eine erste Kiihlung stattfindet, Dabei kondensiert PSA noch nicht aus. Mit Tempe- 
raturen von ublicherweise 150 bis 250°C stromt der PSA-haltige Gasstrom dann durch die Leitungen (5) und (5b), ! durch 
das gcoffnetc Ventil (6) und die Leitung (7) zum SchluBkiihlcr (9). Bei dieser Vcrfahrcnsvariantc ist das Vcntil (8) gc- 
schlossen. 

' Der Kiihler (9) weist im unteren zentralen Bereich ein vertikales Rohr (10) auf, dazu einen Gasverteiler (11) und dar- 
unter eine Verteilkammer (12) fur Fluidisierungsgas. Der das Rohr (10) umgebende Ringraum ist mit Kuhlelementen 
(14) versehen, die zur Warmeabfuhr von einem Kiihlfiuid durchstromt werden. Als Kiihlfluid eignet sich z. B. Wasser 
oder Ol. Im Kuhler (9) befindet sich im Ringraum fiber dem Gasverteiler (11) ein Wirbelbett (13) aus PSA-haltigem Gra- 
nulat, wobei das Wirbelbett ein wenig fiber das obere Miindungsende (10a) des Rohrs (10) hinaus reicht Mindestens 80 
Gewicbtsprozent des Granulats des Wirbelbettes weisen KomgroBen im Bereich von hochstens 1 mm auf. Fluidisie- 
rungsgas, das durch den Gasverteiler (11) aufwarts stromt, wird zuvor durch die Leitung (16) in die Verteilkammer (12) 
gefuhrt. Bei diesem Fluidisierungsgas kann es sich entweder um ruckgefuhrtes Gas aus der Leitung (17) oder urn Luft 



DE 198 13 286 A 1 



aus der Leitung (18) handeln, die durch das Geblase (19) angesaugt wird, oder urn ein Gemisch aus Luft und riickgefuhr- 
temGas. 

Im SchluBkiihlcr (9) licgt die Lccrrohrgcschwindigkcit des Fluidisicmngsgascs im Wirbelbett (13) ublicherweise ira 
Bereich von 0,1 bis 0,6 m/s. Die Gasgeschwindigkeiten im Rohr (10) liegen etwa im Bereich von 20 bis 50 m/s und ira 
Beruhigungsraum (9a), der sich oberhalb des Mundungsendes (10a) befindet, ist die effektive Gasgeschwindigkeit etwa 5 
2 bis 3 m/s. Das Volumen des Fluidisierungsgases betragt 10 bis 30% und zumeist 15 bis 25% des Volumens des Gas- 
stroms der Leitung (7). Die Suspensionsdichte im Wirbelbett (13) liegt im Bereich von 300 bis 700 kg/m 3 und zumeist 
. 350 bis 600 kg/m 3 . Das Wirbelbett (13) endet knapp oberhalb des Mundungsendes (10a) des Rohrs (10). Ein Wirbelbett 
befindet sich im Beruhigungsraum (9a) nicht. Auf diese Weise sorgt man dafiir, daS 10 bis 50 kg Feststoff pro Nm Gas in 
den Gasstrom eingebracht. werden, der im Rohr (10) aufwarts stromf.. Tm Wirbelbett (13) gekiihlr.es Granulat mischt sich 10 
auf diese Weise mit dem das Rohr (10) verlassenden Gasstrom, wird von diesem aufwarts in den Beruhigungsraum (9a) 
mitgefuhrt und sorgt dadurch fur eine schnelle und intensive Abkuhlung des Gases und des dampfiormigen PSA. In den 
Beruhigungsraum (9a) wird eine Gas-Feststoff-Suspension geblasen, wobei die Gasgeschwindigkeit durch die Expan- 
sion des Gasstrahls rasch abfallt. Hierbei verlieren die Feststoffe an Geschwindigkeit und fallen wieder in die Wirbel- 
schicht (13) zuriick. Es kann zweckmaBig sein, die Innenwand des Kiihlers (9), auch im Bereich des Beruhigungsraumes 15 
(9a) und dariiber, mit Kuhlelementen zu versehen, was aber in der Zeichnung zur Veremfachung nicht berucksichtigt 
wurdc. 

Um ausreichend gekuhltes Granulat im Wirbelbett (13) bereitzuhalten, halt man die Temperaturen dort ublicherweise 
bei 20 bis 90°C und vorzugsweise 5O-80°C. Als Produkt zieht man durch die Leitung (30) PS A-Granulat aus dem Kuhler 
(9) ab. Dieses Granulat wird dann ublicherweise noch einer an sich bekannten Feinreinigung zugefuhrt,- wie sie z. B. in 20 
DE-C-35 38 911 beschrieben ist Wenn man mit einem Hilfsgranulat, z. B. Sand, arbeitet, werden dessen Korner im ge- 
kiihlten Wirbelbett durch anhaftendes PSA vergroBert. Dieses Granulat zieht man in der Leitung (30) ab und urennt PSA 
vom Hilfsgranulat, z. B. durch Abschmelzen. 

Gas, welches eine gewisse Menge an Feststoffen mitfuhrt.wird vom oberen Ende des Kiihlers (9) durch den Kanal 

(20) abgeleitet und zunacbst zu einem Abscheidezyklon (21) gefflhrt. Abgeschiedene Feststoffe gelangen in den Puffer- 25 
behalter (22) und von da durch die Leitung (23) und ein Dosierorgan (24) zuriick in den Kuhler (9). Das den Abscheider 

(21) verlassende Gas stromt durch die Leitung (25) zu einem Filter (26), wobei abgeschiedene Feststoffe durch die Lei- 
tung (27) demPufferbehalter (22) aufgegeben werden. Das Filter (26) kanh z. B. ein Schlauch- oder Elektirofilter sein. 
Entstaubtes Gas zieht in der Leitung (28) ab und kann ganz oder teilweise zu einer nicht dargestellten Nachverbrennung 
gefiihrt werden. Ublicherweise zweigt man einen Teilstrom des entstaubten Gases in der Leitung (15) ab und fuhrt es 30 
durch das Gcblasc (29) und die Leitung (17) als Fluidisicrungsgas zuriick in den Kuhler (9). 

Eine Verfahrensvariante besteht darin, das aus dem Abhitzekessel (4) kommende, PSA-haltige Gas bei geschlossenem 
Ventil (6) und geoffhetem Ventil (8) durch einen Kuhler (31) zu fiihren, in welchem ein Teil des PSA kondensiert und 
flussig in der Leitung (32) abgezogen wird. Das restliche, PSA-haltige Gas wird dann durch die Leitungen (7a) und (7) 
zum SchluBkiihler (9) gefiihrt. 35 

Beispiel 

Man arbeitet mit einer der Zeichnung entsprechenden Verfahrensfflhrung, wobei das Ventil (6) geschlossen und das 
Ventil (8) offen ist. Der SchlufikUhler (9) hat eine Gesamthohe von 10 m, einen Durchmesser im Bereich des Wirbelbet- 40 
tes (13) von 3 m und eine Hohe zwischen dem Verteiler (11) und der oberen Miindung (10a) des Rohrs (10) von 2 m. Im 
Rohr (10), das einen Durchmesser von 0,7 m hat, betragt die Gasgeschwindigkeit 40 m/sec, die Leerrohrgeschwindigkeit 
des Fluidisierungsgases im Ringraum (13) betragt 0,3 m/sec. Das Wirbelbett (13) hat eine Suspensionsdichte von 
450 kg/m 3 , die KomgroBen des PSA-Granulats liegen unter 1 mm und der Mittelwert d 50 betragt 0,3 mm. Es wird ohne 
HUfsgranulatim Kuhler (9) gcarbcitct 45 

Pro Stunde werden im Rohrenreaktor (1) 3900 kg Orthoxylol mit 51600 kg Luft umgesetzt. Die Driicke liegen zwi- 
schen 1 und 1,5 bar, die nachfolgend gegebenenDaten sind teilweise bereebnet. 

Bei den in der Tabelle genannten Gasen handelt es sich um 02, N 2 , C0 2 und H 2 0 enthaltende Gemische. 



60 



3 



DE 198 13 286 A 1 





Leitung 


3 


7 


30 




PSA (kg/h) 


4283 


2364 


2324 


,0 


Orthoxylol (kg/h) 


0,5 


0,5 






Nabenprodukte (kg/h) 


245 


. 243 


2 




Gase (kg/h) 


50990 


50980 


1 


20 


Tempera tur (°C) . 


370 


137 


65 



Pro Stunde warden in derLeitung (18) 2000 m 3 Luft herangefiihrt, in der Leitung (17) stromen 6000 m wasserdampf- 
haltiges Gas mit 100°C. Durch die Leitung (28) werden 50300 m 3 wasserdampfhaltiges Gas aus dem Verfahren entfemt 

25 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Abtrennen von in einem Gasstrom dampftorrnig enthaltenem Phthalsauxeanhydrid (PSA) durch 
Kiihlen des Gasstroms und Verfestigen des PSA in einem Kiihler, der ein Wirbelbett enthalt, welches aus PSA ent- 

30 haltendem Granulat besteht, wobei das Wirbelbett indirekt gekiihlt wird, dadurch gekennzeichnet, daB man den 

dampfformigcs PSA cnthaltcndcn Gasstrom durch cin im untcrcn Bereich des Kiihlcrs angcordnctcs vcrtikalcs Rohr 
aufwiirts leitet, daB das vertikale Rohr ein oberes Miindungsende aufweist, daB das Rohr und sein Miindungsende 
,vom indirekt gekiihlfen Wirbelbett umgeben sind, dessen Temperatur im Bereich von 20 bis 90°C liegt und dem 
man von unten Fluidisierungsgas zufiihrt, wobei die Suspensionsdichte des Wirbelbettes im Bereich von 300 bis 

35 700 kg/m 3 liegt, dafi der Innenbereich des Rohrs kein Wirbelbett aufweist, daB vom Wirbelbett iiber das Miindungs- 

ende des vertikalen Rohrs standig Granulat aus dem Wirbefbett in den dampftormiges PSA enthaltenden Gasstrom 
eingetragen und vom Gasstrom zu einem oberhalb des Rohrs und fiber dem Wirbelbett im Kiihler befindlichen Be* 
ruhigungsraum mitgefiihrt wird, wobei im Gasstrom enthaltenes dampfformiges PSA gekiihlt und verfestigt wird 
und wobei verfestigtes PSA mindestens teilweise aus dem Beruhigungsraum auf das Wirbelbett fallt, daB man Gas 

40 aus dem Beruhigungsraum und aus dem Kiihler abftihrt und daB man PSA enthaltendes Granulat aus dem Wirbel- 

bett abzieht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man vom Wirbelbett im Bereich des Miindungsendes 
des vertikalen Rohrs 10 bis 50 kg Feststoff pro Nm Gas in den PSA enthaltenden Gasstrom einbringt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB der dampfformiges PSA enthaltende Gasstrom 
45 cin- odcr mchrstufig indirekt gekiihlt wird, bovor man ihn in das vertikale Rohr des Kiihlcrs Icitct. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das aus dem Kiihler abgefuhrte Gas nach Abt rennen 
von Feststoffen mindestens teilweise als Fluidisierungsgas in das Wirbelbett geleitet wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB das Granulat des Wirbelbet- 
tes zu mindestens 80 Gewichtsprozent KorngroBen von hochstens 1 mm aufweist. 

50 6. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB man Luft als Fluidisierungs- 

gas in das Wirbelbett leitet. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB man den dampffbrmiges 
PSA enthaltenden Gasstrom zum Kiihlen zunachst durch einen indirekten Warmeaustauscher und anschlieBend in 
das vertikale Rohr des Kiihlers leitet, wobei man aus dem indirekten Warmeaustauscher fliissiges PSA abzieht. 
55 8. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB das Wirbelbett ein Hilfsgra- 

nulat enthalt. 
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